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Patentanspruche 

1. Verfahren zur Charakterisierung von OSI- 
Materialien, bei dem das Material in eine Mess- 
zelle eingebracht wird und einem Sauerstoff ent- 
haltenden Gasgemisch ausgesetzt wird und nach 
einer bestimmten Zeit oder in bestimmten Zeitin- 
tervallen ein definierter Volumenteil des Gasge- 
mischs hinsichtlich seiner Sauerstoff konzentra- 
tion in einem Messkreis gemessen wird, die zu~ 
sammen mit der Zeitkomponente eine Charakteri- 

5 sierung fur das OSI-Material darstellt, 

dadurch gekennzeichnet, 
dass das OSI-Material in der Messzelle dem in 
einem geschlossenen Reaktionskreislauf umgewalz- 
ten Gasgemisch ausgesetzt wird und der definier- 

0 te Volumenteil in einen Gas enthaltenden Mess- 

kreislauf zur Messung der Sauerstoff konzentrati- 
on iiberfuhrt wird. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeich- 
net, dass als OSI-Materialien 0 2 -Scavenger 
und/oder 0 2 -lndikatoren verwendet werden. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder Anspruch 2, da- 
durch gekennzeichnet r dass zur Charakterisierung 
des Materials in der Messzelle, insbesondere ei- 
nes 0 2 -Scavengers der Sauerstoff abbau im Gas- 
strom in Abhangigkeit von der Masse des Materi- 
als als KapazitatsgroJie und/oder die zeitliche 
Anderung des Sauerstoff abbaus als kinetische 
GroBe gemessen wird. 



Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 3, da- 
durch gekennzeichnet , dass zur Charakterisierung 
des Materials in der Messzelle, insbesondere ei- 
nes 02-Indikators , die Farbe und/oder eine Farb- 
anderung des Materials in Abhangigkeit von der 
Sauerstof f konzentration gemessen wird . 

Verfahren nach Anspruch 4, dadurch gekennzeich- 
net, dass die Farbe und/oder die Farbanderung 
und/oder die Farbanderung in Abhangigkeit von 
dem Integral der Sauerstof f konzentration x Zeit 
gemessen wird. 

Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 5, da- 
durch gekennzeichnet, dass bei 0 2 -Scavenger/0 2 - 
Indikatorsystemen die Farbanderung des 02- 
Indikators in Abhangigkeit zur Rest kapazitat des 
0 2 -Scavengers bestimmt wird. 

Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 6, -da- 
durch gekennzeichnet, dass zur Initialisierung 
des OSI-Materials der Gasstrom in den Reaktions- 
kreislauf mit Feuchte beaufschlagt wird. 

Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 6, da- 
durch gekennzeichnet, dass zur Initialisierung 
des OSI-Materials dieses in der Messzelle mit 
UV-Strahlung beaufschlagt wird. 

Verfahren nach einem der Anspruche- 1 bis 8, da- 
durch gekennzeichnet, dass der Initialisierungs- 
punkt bzw. -bereich des OSI-Materials abhangig 
von der relativen Feuchte oder der Intensitat 
und/oder des Wellenlangenbereichs der Strahlung 
bestimmt wird. 

Vorrichtung zur Charakterisierung von OSI- 
Materialien mit einem geschlossenen Reaktions- 



kreis unci einem Messkreis, wobei der Reaktions- 
kreis (1) eine Vorrichtung zur Zufuhr eines Sau- 
erstoff enthaltenden Gasstroms, eine Pumpe (5) 
zur Forderung des Gasstroms, und eine Messzelle 
(6) zur Aufnahme des OSI-Materials aufweist, und 
der Messkreis (2) eine Sensoranordnung (11) zur 
Erfassung von Sauerstoff und eine Auswerteein- 
heit (12) umfasst, wobei ein Teil des im Reakti- 
onskreis umgewalzten Gasstroms mit def iniertem 
Volumen in den Messkreis iiberfiihrbar ist. 

Vorrichtung nach Anspruch 10, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass der Messkreis ein geschlossener 
Messkreis ist und eine Vorrichtung (9) zur Zu- 
fuhr eines Gasstroms, eine Pumpe .(10) zur Forde- 
rung des ' Gasstroms umfasst, wobei ein Teil (4) 
des Reaktionskreises (1) mit dem definierten Vo- 
lumen iiber Ventile (7) in den Messkreis (2) urn- 
schaltbar ist. 

Vorrichtung nach Anspruch 10 oder Anspruch 11, 
dadurch gekennzeichnet , dass der Messkreis (2) 
einen Umschaltzweig (3) aufweist, der iiber die 
Ventile (7) in dem Reaktionskreis (1) schaltbar 
ist, wenn der Teil des Reaktionskreises (1) mit 
definiertem Volumen in den Messkreislauf ge- 
schaltet wird. 

Vorrichtung nach Anspruch 10, dadurch gekenn- 
zeichnet , dass die Sensoranordnung (11) mindes- 
tens einen sauerstoff sensitiven Sensor und die 
Auswerteeinheit (12) einen Integrator enthalt . 

Vorrichtung nach einem der Anspriiche 10 bis 13, 
dadurch gekennzeichnet, dass die Vorrichtung (8) 
zur Zufuhr des Sauerstoff enthaltenden Gasstroms 
in dem Reaktionskreis (1) mit einer Befeuch- 



tungseinheit (15) verbunden 1st, die den Gas- 
strom rait einer fur die Initialisierung des Ma- 
terials in der Messzelle (6) notwendigen Be- 
feuchtung beauf schlagt . 

Vorrichtung nach einem der Anspruche 10 bis 14, 
dadurch gekennzeichnet , dass die Messzelle (6) 
fur vorgebbare Wellenlangenbereiche durchlassig 
ist . 

Vorrichtung nach Anspruch 15, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass der Messzelle (6) eine UV- 
Strahlungsquelle zugeordnet ist, die das Materi- 
al zu dessen Initialisierung bestrahlt. 

Vorrichtung nach einem der Anspruche 10 bis 16, 
dadurch gekennzeichnet, dass der Messzelle eine 
Vorrichtung zur Messung der Farbe und/oder der 
Farbanderung des Materials zugeordnet ist. 

Vorrichtung nach einem der Anspruche 10 bis 17, 
dadurch gekennzeichnet, dass der Reaktionskreis 
eine dem definierten Volumenteil beinhaltende 
Probeschleif e (4) aufweist, die iiber Mehrwegven- 
tile (7) in den Messkreis (2) schaltbar ist. 

Vorrichtung nach einem der Anspruche 10 bis 18, 
dadurch gekennzeichnet, dass die Bauteile des 
Reaktionskreises (1) und des Messkreises (2) ge- 
kapselt sind. 
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Verfahren und Vorrichtung zur Charakterisierung von 

OSI-Material 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Charakteri- 
sierung von OSI-Material nach dem Oberbegriff des 
Hauptanspruchs und eine ent sprechende Vorrichtung 
nach dem Oberbegriff des Nebenanspruchs . 

Es sind verschiedene analytische Gerate bzw. Verfah- 
ren zur Charakterisierung von unter dem Begriff OSI- 
Materialien fallenden 0 2 ~Scavenger bekannt. In der 
Gas-Chromatographie wird beispielsweise eine bestimm- 
te Menge eines O2- Scavengers einem Gasgemisch ausge- 
setzt, das Sauerstoff enthalt. Nach einer gewissen 
Zeit, in der der 0 2 -Scavenger Sauerstoff aus dem Gas- 
gemisch abbaut, wird eine bestimmte Menge des vorhan- 
denen Gasgemischs einer Messeinrichtung zugefiihrt, in 
der das zu analysierende Gas iiber eine Trennsaule vom 
Gasgemisch separiert und iiber einen Detektor, z.B. 
einem Helium Pulsed-Discharged-Detektor quantif iziert 



wird. 



Weiterhin sind beispielsweise elektrochemische Ver- 
fahren, wie z.B. 0 2 -sensitive Elektroden, die iiber 
eine elektrochemische Reaktion die Sauerstof f anderung 
in einera Kompartiment detektieren. Auch gibt es 
Druckmessverfahren, bei denen iiber einen Drucksensor 
die Druckanderung in einem starren Kompartiment de- 
tektiert wird. Dabei ist die Druckanderung direkt 
proportional zur durch den 0 2 -Scavenger hervorgeruf e- 
nen Sauerstof f anderung . Auilerdem ist die Fluoreszenz- 
Messtechnik anwendbar, bei der die Fluoreszenzlo- 
schung eines aktiv angeregten 0 2 -sensitiven Farb- 
stoffs detektiert wird. Die Fluoreszenzloschung ist 
indirekt proportional zur Sauerstof f konzentration . 

Zur Charakterisierung von 0 2 -lndikatoren, die gleich- 
falls ein OSI-Material darstellen, gibt es derzeit 
keine spezielle Messtechnik. 

0 2 -Scavenger sind Stoffe, die Sauerstoff absorbieren 
und/oder adsorbieren. Die derzeit am Markt etablier- 
ten Systeme lassen sich primar nach dem 0 2 -Scavenger- 
Substrat und nach ihrem Initialisierungsmechanismus 
klassifizieren. Bei der Klass.if izierung durph das 0 2 - 
Scavenger-Substrat wird unterschieden nach anorgani- 
schen 0 2 -Scavenger , z.B. eisenbasierte oder sulfitba- 
sierte Systeme, nach niedermolekularen organischen 
0 2 -Scavenger, z.B. ascorbatbasierte Systeme und nach 
hochmolekularen organischen 0 2 -Scavengern (z.B. poly 
olef inbasierte oder polyamidbasierte Systeme) . Die 
0 2 -Scavenger werden entweder UV-initialisiert oder 
Feuchte-initialisiert. Das bedeutet, dass die 0 2 - 
Scavengerfunktion erst nach einer Exposition mit UV- 
Licht bzw. Feuchte vorhanden ist. 



Indikatorsysteme ira Allgemeinen lassen slch in Zeit- 
Temperatur-Indikator- (Time-Temperature-Indicator 
(TTI) ) , "Gas/Leakage-Indicator 11 - und "Freshness- 
Indicator "-Systeme einteilen. Zeit-Temperatur- 
Indikatoren integrieren die Zeit-Temperaturgeschichte 
eines Produktes und machen somit eine direkte Aussage 
uber dessen Lagerbedingungen . Die Indikatorwirkung 
wird durch eine chemische Reaktion oder durch gegen- 
laufige Diffusion zweier Farbstoffe bewirkt . 
"Gas /Leakage-Indikatoren" detektieren die Gaskonzent- 
ration, z.B. 0 2 , C0 2 oder H 2 0 im Verpackungsraum eines 
Produktes. Sie machen somit eine indirekte Aussage 
uber die Qualitat des Produktes. Die Indikatorwirkung 
wird durch eine chemische Reaktion mit dem entspre- 
chenden Gas als Reaktand hervorgeruf en . "Freshness 
Indikatoren" detektieren die Stof f wechselprodukt e von 
Mikroorganismen und machen somit eine direkte Aussage 
uber die Qualitat des Produktes. Die Indikatorwirkung 
wird durch eine chemische Reaktion der Stof f wechsel- 
produkt e hervorgeruf en. Alle genannten Indikatorsys- 
teme geben ihre Indikatorwirkung durch einen sichtba- 
ren Farbumschlag wieder. 

OSI-Materialien, namlich 0 2 -Scavenger, 0 2 -lndikatoren 
oder 0 2 -Scavenger/0 2 -Indikatorsysteme finden in der 
Lebensmittelindustrie, der pharmazeutischen Indust- 
rie, der Elektronikindustrie, der chemischen Indust- 
rie und anderen Anwendung. Urn diese OSI-Materialien 
in ihrer Menge, ihrer Wirkung und anderen Parametern 
an die Anf orderungen der entsprechenden Zielset zungen 
anpassen zu konnen, ist es notwendig, das jeweilige 
OSI-Material zu charakterisieren, wobei die Grundlage 
der Charakterisierung die Sauerstof f konzentration in 
Bezug auf eine Zeitkomponente ist. 



Der Erfindung liegt daher die Aufgabe zugrunde ein 



Verfahren und eine Vorrichtung zur Charakterisierung 
von OSI-Materialien zu schaffen, mit denen in relativ 
einfacher Weise und mit groiler Empf indlichkeit OSI- 
Materialien, einschlieBlich 0 2 -lndikatoren charakte- 
risiert werden konnen. 

Die Aufgabe wird erf indungsgemafi durch die kennzeich- 
nenden Merkmale des Hauptanspruchs sowie des Nebenan- 
spruchs in Verbindung mit deren Oberbegrif f en gelost. 

Dadurch, dass das OSI-Material in einer Messzelle 
aufgenommen ist, die in einem geschlossen Reaktions- 
kreislauf einem Sauerstoff enthaltenden Gasgemisch 
ausgesetzt wird und ein definierter Volumenteil in 
einem Gas enthaltenden Messkreislauf zur Messung der 
Sauerstoff konzentration uberfuhrt wird, kann die Sau- 
erstoff konzentration in empf indlicher Weise gemessen 
werden. Durch den geschlossenen Reaktionskreislauf 
konnen sehr geringe Konzentrationen wirksam erfasst 
werden. Die entsprechende Vorrichtung ist einfach 
aufgebaut und gut zu handhaben. 

Durch die in den Unteranspriichen angegebenen Mafinah- 
men sind vorteilhafte Weiterbildungen und Verbesse- 
rungen moglich. 

Besonders vorteilhaft ist, dass dem geschlossenen Re 
aktionskreislauf tiber eine externe Bef euchtungsein- 
heit Feuchte zugefuhrt werden kann, durch die der 0 2 - 
Scavenger initialisiert werden kann. Dadurch kann ei 
ne Charakterisierung des 0 2 -Scavengers bei jeder be- 
liebigen relativen Feuchte durchgefuhrt werden. 

Durch Vorsehen einer fur vorgegebene Wellenlangenbe- 
reiche, z.B. UV/VIS oder sichtbares Licht durchlassi 
ge Messzelle kann der in der Messzelle enthaltende 



0 2 -Scavenger mit UV~Strahlung beaufschlagt werden unci 
dadurch initialisiert werden. 

Bei Vorsehen eines O 2 ~lndikators und/oder eines 0 2 - 
Scavenger/0 2 -lndikatorsystems kann dessen Farbe bzw. 
Farbanderung gemessen werden, die zur Charakterisie- 
rung des 0 2 -lndikators bzw. des Systems verwendet 
werden . 

Dadurch, dass die Bauteile des Reaktionskreislauf s 
und besonders des Messkreislauf s gekapselt sind, sind 
sehr geringe Leckraten zu verzeichnen, wodurch sehr 
geringe Konzentrationen, z.B. zwischen 20 und 0% Sau- 
erstoff gemessen werden konnen. 

Durch Einbringen von kompletten Verpackungen und Ge- 
trankef laschen, die OSI-Materialien enthalten, konnen 
diese komplett charakterisiert werden. In vorteilhaf- 
ter Weise ist der Messkreislauf gleichfalls ein ge- 
schlossener Kreislauf und Reaktionskreislauf und 
Messkreislauf uber eine in den jeweiligen Kreislauf 
schaltbare Probeschleif e miteinander verbunden. Da- 
durch kann in einfacher Weise ein definierter Volu- 
menanteil vom Reaktionskreislauf in den Messkreislauf 
uber fiihrt werden. 

Ein Ausfiihrungsbeispiel 'der Erfindung ist in der 
Zeichnung dargestellt und wird in der nachf olgenden 
Beschreibung naher erlautert. Es zeigen: 

Fig. 1 die schematische Darstellung der erfindungs- 
gemaJien Vorrichtung in einem ersten Verfah- 
.renszustand, 

Fig. 2 die Vorrichtung entsprechend Fig. 1 in einem 
zweiten Verf ahrenszustand, 
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Fig- 3 die Vorrichtung entsprechend Fig. 1 und Fig. 

2 in einem dritten Verf ahrenszustand, und 

Fig. 4 eine Kennlinie der Sauerstof f auf nahme eines 
0 2 -Scavengers in Abhangigkeit von der Zeit, 
die zur Charakterisierung des Materials 
dient . 

Die erfindungsgemafte Vorrichtung zur Charakterisie- 
rung von OSI-Materialien ist in den Fign. 1 bis 3 
schematisch dargestellt, wobei die unterschiedlichen 
Figuren unterschiedliche Verf ahrensf liefizustande rep- 
rasentieren. Die Vorrichtung besteht aus einem Reak- 
tionskreis 1 und einem Messkreis 2. Ein erster Um- 
schaltzweig 3 und ein zweiter Umschalt zweig, der als 
Probeschleife 4 bezeichnet wird, ist jeweils zwischen 
dem Reaktionskreis 1 und dem Messkreis 2 umschaltbar. 

Der Reaktionskreislauf 1 bildet einen geschlossenen 
Reaktionskreislauf und setzt sich aus einer Pumpe 5, 
einer transparenten bzw. fur ausgewahlte Wellenlan- 
genbereiche durchlassige Messzelle 6 der Probeschlei- 
fe 4 bzw. dem Umschaltkreis 3, einem 6-Wegeventil 7, 
das als simuliertes 6-Wegeventil dargestellt ist (Er- 
satzschaltbild aus zwei 4-Wegeventilen und Umschalt- 
zweig) und zwischen der Probeschleife 4 und dem Um- 
schaltzweig 3 umschaltet, und einem 4-Wegeventil zu- 
sammen . 

Der Messkreis 2 ist im dargestellten Ausf uhrungsbei- 
spiel gleichfalls als geschlossener Kreislauf ausge- 
bildet, in anderen Ausftihrungsf ormen ist es denkbar, 
dass der Messkreis ein offener Kreis oder Zweig ist. 
Der Messkreis weist ein 4-Wegeventil 9 zur Abfuhr, 
Zufuhr und zum Durchschalten eines Gasstroms, eine 



Pumpe 10, eine sauerstoff sensitive Sensoranordnung 
11, die beispielsweise einen Mocon-Sensor oder einen 
Coulox-Sensor aufweisen .kann, die auf einem elektro- 
chemischen Prinzip beruhen (der Mocon-Sensor baut 
beim Kontakt mit Sauerstoff durch elektrochemische 
Vorgange eine Potentialdif f erenz auf, wobei diese 
physikalische GroBe mit der Sauerstoff konzentration 
korreliert wird) , eine Auswerteeinheit 12, die rait 
der Sensoranordnung 11 in Verbindung stent und z.B. 
einen Integrator enthalten kann, und eine Befeuch- 
tungseinheit 13 auf. Wie schon oben erwahnt, ist das 
6-Wegeventil 7, das zwischen Probeschleif e 4 und Um- 
schaltzweig 3 umschaltbar ist, auch Bestandteil des 
Messkreises 2. 

Das 4-Wegeventil 8 des Reaktionskreises 1 dient 
gleichfalls zur Zufuhr, Abfuhr und Durchschalten ei- 
nes Gasstroms, wobei eine Zufuhrleitung 14 mit einer 
externen Bef euchtungseinheit 15 verbunden ist. 

Die dargestellte Vorrichtung bzw. das analytische Ge- 
rat ermoglicht eine Charakterisierung von reinen OSI- 
Materialien (z.B. Substanzen in Pulverf orm) , aber 
auch von OSI-Materialien, die in unterschiedliche 
Matrizes, z.B. Polymere, eingearbeitet sind. Die Aus- 
bildung der Matrizes kann in Form der eigentlichen 
Verpackungen (z.B. Folien in Mono- oder Multilayer- 
Aufbauten) und Getrankef laschen realisiert sein. 

Das zu charakterisierende OSI-Material, das in dem im 
Folgenden beschriebenen Beispiel ein 0 2 -Scavenger 
sein soil, wird in die Messzelle 6 eingebracht. An- 
schliefiend wird der gesamte Reaktionskreis mit einem 
0 2 /N 2 -Gasstrom, der beispielsweise 20% Sauerstoff und 
80% Stickstoff enthalten kann und der iiber das 4- 
Wegeventil 8 zugefuhrt wird, gesptilt . Dies bedeutet, 
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dass der zugefiihrte definierte Gasstrom, von der Pum- 
pe 5 gefordert, durch die Messzelle 6 die Probe- 
schleife 4, die iiber das 6-Wegeventil in den Reakti- 
onskreislauf geschaltet 1st, hindurchstromt und iiber 
das 4-Wegeventil 8 abgefiihrt wird, bis der gesamte 
Reaktionskreislauf neben dem definierten Gasstrom 
kein Fremdgas mehr enthalt. Dies in Fig. 1 darge- 
atellt, wobei die "hellen" Pfeile das abzufiihrende 
Fremdgas darstellen. Gegebenenf alls kann bei ausge- 
schalteter Pumpe der definierte Gasstrom durch den 
Uberdruck der Gasflasche zugefiihrt werden, wobei die 
Durchflussgeschwindigkeit durch einen Durchf lussmes- 
ser eingestellt wird. 

Wenn es sich bei dem in der Messzelle 6 auf genommenen 
0 2 -Scavenger urn einen Feuchte-initialisierenden 0 2 - 
Scavenger handelt, so wird der iiber das 4-Wegeventil 
8 zugeftihrte definierte Gasstrom vorher durch die ex- 
terne Bef euchtungseinheit 15 geleitet und mit der no- 
tigen relativen Feuchte beauf schlagt , urn den in der 
Messzelle 6 enthaltenen 0 2 -Scavenger zu initialisie- 
ren . 

i 

Im Fall eines UV-initialisierenden 0 2 -Scavengers muss 
die Messzelle 6 zumindest fur die UV-Strahlung durch- 
lassig sein, und ihr ist eine nicht dargestellte UV- 
Strahlungsquelle zugeordnet, die den Scavenger be- 
strahlt und somit initialisiert . 

Nachdem der Reaktionskreis 1 ausreichend gespiilt wur- 
de, wird das 4-Wegeventil 8 umgeschaltet und die zu 
diesem Zeitpunkt eingebrachte Gasmenge wird mit Hilfe 
der Pumpe 5 im Reaktionskreislauf umgewalzt. Dies ist 
in Fig. 2 zu erkennen. 

Dem Messkreis 2 wird iiber das 4-Wegeventil 9 ein 



Stickstof f-Gasstrom, vorzugsweise 100% Stickstoff, 
zugefuhrt und durch die Pumpe 10 weitergeleitet , wo- 
bei das 6-Wegeventil 7 den Umschalt zweig 3 in den 
Messkreis 2 schaltet. Fremdgas wird aus dem Messkreis 
2 uber das 4-Wegeventil 9 herausgef iihrt , wie durch 
die weilien Pfeile angedeutet wird. Wenn das Fremdgas 
vollstandig abgeftihrt ist, wird das 4-Wegeventil 9 
umgeschaltet, derart, dass die eingebrachte Gasmenge 
mit Hilfe der Pumpe 10 im Messkreislauf umgewalzt 
wird. Dies ist in Fig. 2 dargestellt. Die Befeuch- 
tungseinheit 13 hat ausschlieJilich die Aufgabe, den 
sauerstoffsensitiven Sensor der Sensoranordnung 11 zu 
bef euchten. 

Aufgrund der 0 2 -Sorption des in der Messzelle 6 auf- 
genommenen 0 2 -Scavenger-Materials andert sich im Re- 
aktionskreis der Sauerstof f gehalt des umgewalzten Ga- 
ses. Zur Bestimmung der Sauerstof f-Konzentration wird 
in bestimmten Zeitabstanden, z.B. in Intervallen von 
24 Stunden, die Probeschleif e 4 uber das 6-Wegeventil 
7 vom Reaktionskreis 1 in den Messkreis geschaltet. 
Dies ist in Fig. 3 dargestellt. Durch das Umschalten 
des 6-Wegeventils wird ein definierter Volumenteil 
vom Reaktionskreislauf 1 in den Messkreislauf 2 iiber- 
fuhrt und der' in dem definierten Volumenteil enthal- 
tene Sauerstoff wird mit Hilfe der Sensoranordnung 11 
detektiert. Die Auswerteeinheit 12, die einen In- 
tegrator enthalt, bestimmt dann die Sauerstof f- 
Konzentration des Reaktionskreises unter Heranziehung 
der im Reaktionskreis 1 und im Messkreis 2 enthalte- 
nen Gasmengen. Der aliquote Volumenteil, der vom Re- 
aktionskreis 1 in den Messkreis 2 iiberfuhrt wird, 
fiihrt bei dem Sensor 11 zu einem Signal (Flachensig- 
nal) . Dies entspricht einer gewissen Sauerstof fkon- 
zentration im Reaktionskreis. Dies bedeutet, dass je- 
dem Sensorsignal eine bestimmte Sauerstof fkonzentra- 



tion im Kreislauf zugeordnet ist. 



Die Charakterisierung des Materials des in diesem 
Ausfiihfungsbeispiel verwendeten 0 2 -Scavengers basiert 
auf der Ermittlung der Kapazitat und der Kinetik. Das 
bedeutet, dass die Auswerteeinheit beispielsweise un- 
ter .Heranziehung der Menge des in der Messzelle 6 
aufgenommenen 0 2 -Scavengers dessen Sauerstof f auf nahme 
iiber die Zeit bestimmt. Eine solche Kennlinie ist in 
Fig. 4 dargestellt, bei der die Ordinate den Sauer- 
stof fabnahme bezogen auf die Masse des Scavengers 
zeigt, und die Abszisse "die Zeit in Tagen darstellt. 
Als Kapazitat wird iiblicherweise der am Ende der 
Messreihe vorhandene bezogene Sauerstof f-Abbauwert 
bezeichnet und die Kinetik wird vereinfacht durch die 
Steigung der Kennlinie ausgedruckt . 

Fur die Charakterisierung eines 0 2 -lndikators wird in 
entsprechender Weise vorgegangen. Der 0 2 -lndikator 
wird in die Messzelle 6 eingebracht und jeweils- der 
gesamte Reaktionskreislauf iiber das 4-Wegeventil 8 
mit einem definierten 0 2 /N 2 -Gasstrom gespult. Je nach 
Art der Initialisierung wird entweder der Indikator 
iiber den mit Feuchte beauf schlagten Gasstrom oder li- 
ber eine UV-Strahlung iiber die UV durchlassige Mess- 
zelle 6 initialisiert. Im Anschluss daran wird die 
eingebrachte Gasmenge mit Hilfe der Pumpe 5 im Reak- 
tionskreislauf 1 umgewalzt. 

Der Messkreislauf 2 wird, wie oben beschrieben, iiber 
das 4-Wegeventil 9 mit einem N 2 -Gasstrom gespult. Im 
Anschluss wird die eingebrachte Gasmenge mit Hilfe 
der Pumpe 10 im Messkreislauf umgewalzt (siehe Fig. 
2) . Zur Bestimmung der Sauerstof f konzentration im Re 
aktionskreislauf 1 wird in bestimmten Zeitinterval- 
len, z.B. 24 Stunden, die Probeschleif e 4 iiber das 6 
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Wegeventil 7 vom Reaktionskreis 1 in den Messkreis 2 
geschaltet (Fig. 3). Durch diese Uberfiihrung eines 
aliquoten bzw. definierten Volumenteils vom Reakti- 
onskreis 1 in den Messkreis 2 wird die jeweilige, zu 
dem Zeitpunkt vorhandene 0 2 -Konzentration des Reakti- 
onskreislaufs mit Hilfe des sauerstof f sensitiven Sen- 
sors 11 und der Auswerteeinheit 12 detektier und be- 
stimmt . 

Zu den Zeitpunkten, in denen der Sauerstof fgehalt ge- 
messen wird, wird die Farbe bzw. die Farbanderung des 
0 2 -Indikatormaterials in der Messzelle festgestellt 
bzw. gemessen. Beispielsweise kann der Messzelle ein 
Farbmessgerat oder ein Fotometer oder dergleichen zu- 
geordnet werden, das auf die transparente Messzelle 
aufgesetzt wird. Eine weitere Moglichkeit ist ein 
Farbabgleich mit einer Farbskala. 

Fur eine Charakterisierung des 0 2 -lndikators wird die 
Farbanderung des Indikators iiber die Sauerstof fkon- 
zentrations-Zeitspanne bzw. Sauerstof f (Konzentrati- 
ons) -Schwellenwert verwendet . Dazu ermittelt die Aus- 
werteeinheit das Integral der 0 2 -Konzentration iiber 
die Zeit. Der Indikator andert beispielsweise seine 
Farbe von farblos nach griin, wenn er eine gewisse 
Menge Sauerstof f erfasst hat (z.B. 0,5 Std. 21% O z 
oder 1 Std. 10% 0 2 ) • 

Selbstverstandlich kann in entsprechender Weise eine 
Charakterisierung eines o 2 -Scavenger/Indikatorsystems 
vorgenommen werden, wobei Scavenger und Indikator ge- 
mischt oder getrennt in die Messzelle 6 eingelassen 
werden konnen. Zusatzlich zu den schon angegebenen 
CharakterisierungsgroJien besteht die Moglichkeit, ei- 
ne Farbanderung des 0 2 -lndikators in Abhangigkeit zur 
Restkapazitat des 0 2 -Scavengers zu ermitteln. 
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Der 0 2 -Scavenger sorbiert Sauerstoff . Seine absolute 
Kapazitat betragt 60 cm 3 7g S cav. (siehe Fig. 4) . Bei 
einer erreichten Kapazitat von beispielsweise 45 
cm 3 /gscav. andert der Indikator seine Farbe von f arb- 
los nach griin und signalisiert dem- Anwender , dass der 
0 2 -Scavenger noch eine Restkapazitat von 15 cm 3 /g SC av. 
besitzt . 

Bei der Charakterisierung voh Lebensmittelverpackun- 
gen bzw. Getrankef laschen, die meist aus mehreren po- 
lymeren Schichten (Multilayer-Aufbau) bestehen und 
eine der Schichten das OSI-Material beinhaltet, kann 
die Verpackung den Platz der Messzelle einnehmen 
(Verpackung ist ein geschlossenes Kompartiment ) . Dies 
bedeutet, dass von der Messzelle. der Deckel entfernt 
wird und die Verpackung mit den Zu- und Abstromoff- 
nungen der Messzelle iiber Leitungen verbunden wird. 
In diesem Fall ist also die Verpackung die Messzelle. 
Diese Charakterisierung ist besonders realistisch, da 
der von der Umgebung in die Verpackung eintretende 
Sauerstoff ebenfalls detektiert wird. 

Mit Vorrichtung kann auch der Triggermechanismus von 
OSI-Materialien bestimmt werden. Dies betrifft ein 
kombiniertes 0 2 -Scavenger/Indikator-System (OSI) , ein 
0 2 -Scavengersystem (OS) und ein 0 2 -lndikatorsystem 
(OI) . Bei einem f euchtegetriggerten System wird iiber 
die Befeuchtungseinheit sukzessive die relative 
Feuchte in dem Gasstrom erhoht . Hierdurch wird dieje- 
nige relative Feuchte, ab welcher das System akti- 
viert wird, ermittelt . Bei einem OS- bzw. OSI-System 
zeigt sich die Aktivierung durch die Abnahme der 02- 
Konzentration. Bei einem 01- bzw. OSI-System zeigt 
sich die Aktivierung durch die Farbanderung des Sys- 
tems. Bei einem UV-getriggerten System wird die In- 
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tensitat der Strahlung bzw. der Wellenlangenbereich 
sukzessive erhoht. Die weitere Vorgehensweise ist mit 
dem f euchtegetriggerten System identisch- 
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Zusammenf assung : 

Es wird ein Verfahren und eine Vorrichtung zur Cha- 
rakterisierung von OSI-Materialien vorgeschlagen, bei 
dem das Material in eine Messzelle eingebracht wird 
und einem Sauerstoff enthaltenden Gasgemisch ausge- 
setzt wird. Nach einer bestimmten Zeit oder in be- 
stimmten Zeitintervallen wird ein definierter Volu- 
menteil des Gasgemischs -hinsichtlich seiner Sauer- 
stoff konzentration in einem Messkreis gemessen, die 
zusammen mit der Zeitkomponente eine Charakterisie- 
rung fur das OSI-Material darstellt. Das OSI-Material 
in der Messzelle wird dem in einem geschlossenen Re- 
aktionskreislauf umgewalzten Gasgemisch ausgesetzt 
und der definierte Volumenteil wird in den Gas ent- 
haltenden Messkreislauf zur Messung der Sauerstoff- 
konzentration uberfuhrt. 

(Fig. 1) 



